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The sample is irradiated with light from an Ar laser (30) and 
modulator via focusing optices . The photothermally induced signal is 
focused by a spherical mirror (33) on to an infrared detector cell 
connected to a synchronous demodulation system (35). 

A microcomputer with mass memory, printer or display monitor 
synchronises the amplitude modulation of the laser beam at upper and 
lower frequencies. Parameters e.g. the absorption coefft. and 
diffusivity of the surface layer, and thermal resistance of the 
interface between it and the substrate, are calculated from 
measurements of the phase and of the photothermal signal w.r.t. a 
reference smaple whose surface layer thickness is known. 

USE/ADVANTAGE - For nondestructive inspection of coated industrial 
prods., customary analytic laser beam is eliminated. 
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Radiometry is used to analyse and measure physical parameters of a 
layered material. These parameters include the absorptivity B, the 
diffusivity A of the surface layer and the thermal resistance R of the 
interface between the two layers . A sample of the material is excited 
by means of a flux of thermal energy amplitude modulated at a high 
frequency and a low frequency. The parameters are computed from the 
measured phase shift and amplitude of the resulting thermal signal 
using the equation: B.sareroot A= ( tan (psi+pi/2 ) ) / ( 1-tan (psi+pi/2 ) ) 
x4 ITFL . USE - Nondestructive testing of enamelling. (15pp) 
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Procede et dispositif d'analyse et de mesure des parametres physiques d'un materiau en couches par radiometric 
thermique. 



(57) L'invention concerne un procede et un dispositif d'analyse 
et de mesure des parametres physiques d'un materiau (1) en 
couches (10.11), parametres tels que I'absorptivite B, la 
diffusivite A de la couche superficielle, et la resistance 
thermique R de I'interface entre les* deux couches par 
radiometric. 

L'echantillon est excite au moyen d'un flux d'energie 
thermique. module en amplitude a une frequence haute Fh et a 
une frequence basse Fb. Les parametres sont calcules a partir 
des mesures de phase et d'amplitude du signal thermique. 

Application au controle non destructif de produits industriels. 



Fh Fb 



E.M 




. S\ r m /* 




Detection. Mesur*. 

Th,Tb 



/v. 



fig.1 



0 233 120 

Description 

" PROCEDE ET DISPOSITIF D'ANALYSE ET DE MESURE PES PARAMETRES PHYSIQUES D'UN MATERtAU 

EN COUCHES PAR RADIOMETRIE THERMIQUE " 

La presente invention est relative a un procede et a un dispositif d'analyse et de mesure des parametres 
5 physiques d'un materiau en couches par radiometrie thermique. 

La technique d'analyse de ce type de materiaux par radiometrie thermique, notamment radiometrie 
photothermique, a deja fait I'objet de travaux recents en vue notamment de la mesure d'epaisseur d'une 
couche de revetement. 

Pour la consultation d'une bibliographie detaillee et recente des publications relatives a ces travaux, on 
10 pourra se reporter au "3" topical meeting on photoacoustic and photothermal spectroscopy" - Paris 5-8 Avril 
1983. Journal de Physique, Supplement au fascicule 10, C6, 1983. 

Dans son principe, cette methode consiste a observer les variations du rayonnement thermique emis par la 
surface d'un echantillon soumis a ('illumination d'une source lumineuse modulee periodiquement en amplitude 
. Le rayonnement absorbe periodiquement par I'echantillon est converti par celui-ci en chaleur et produit un 
15 rayonnement thermique. 

Un tel principe a ete mis en application dans le cas de la mesure de I'epaisseur de films minces opaques, 
ainsi qu'il a ete decrit, notamment, dans la demande de brevet europeen EP-A-O 124 224 pubiiee le 7 
Novembre 1984. 

Selon la technique decrite dans cette demande de brevet, deux faisceaux laser, un faisceau d'excitation et 
20 un faisceau d'analyse.sont focalises en un meme point d'analyse de I'echantillon. Le faisceau d'excitation est 
module a tres haute frequence, 10 000 Hz, et le faisceau d'analyse permet d'effectuer une detection du 
rayonnement thermique engendre par ('excitation de I'echantillon. 

Cette methode, bien que susceptible de dcnner satisfaction dans I'application envisagee, met en oeuvre un 
dispositif complexe, en raison de la necessite de deux faisceaux laser et de focaliser ceux-ci au point 
25 d'analyse. 

En outre, limitee a une excitation au moyen d'un rayonnement electromagnetique coherent, elle ne permet 
pas. en raison du caractere necessairement limite en nombre des longueurs d'ondes d'emission des lasers 
d'excitation susceptibles d'etre utilises.et done en spectre de bande d'emission, d'autoriser une large 
application au milieu industriei dans les situations les plus diverses. 

30 La oresente invention a pour objet de remedier aux inconvenients precites par la mise en oeuvre d'un 
procede et d'un dispositif d'analyse et de mesure des^parametres d'un materiau en couches par radiometrie, 
dans fequel le faisceau laser d'analyse est stj^primeV 1 '" <c 

Un autre objet de la presente invention est la mise en oeuvre d'un procede et d'un dispositif d'analyse et de 
mesure des parametres d'un materiau en couches dans lequel ('excitation de I'echantillon a analyser est 

35 obtenue par tout moyen approprie adapte a la nature de I'echantillon a analyser. 

Un autre objet de la presente invention est enfin la mise en oeuvre d'un procede et d'un dispositif d'analyse 
et de mesure des parametres autres que I'epaisseur de la couche de revetement d'un materiau en couches, 
parametres teis que absorbtivite. la diffusivite et la resistance thermique de I'interface entre les couches. 
Le procede d'analyse et de mesure des parametres physiques d'un materiau en couches comprenant une 

40 couche de base et une couche superficielle par radiometrie est remarquabie en ce que, en vue de determiner 
les parametres tels que I'absorbtivite B, !a diffusivite A de la couche superficielle et la resistance thermique R 
de I'interface entre les deux couches, ledit procede consiste, relativement a un echantillon de reference 
comportant une couche superficielle d'epaisseur d' connue, a exciter cet echantillon, cote couche 
superficielle. au moyen d'un flux d'energie thermique, module en amplitude selon une loi periodique, la 

45 frequence Fh de modulation, dite frequence haute, etant choisie tres superieure a une vaieur pour laquelle la 
longueur de diffusion thermique I' de la couche superficielle est petite par rapport a I'epaisseur d' de celle-ci. 
Le signal thermique engendre par absorption par I'echantillon est detecte et I'amplitude Th et le dephasage <ph 
du signal thermique par rapport au signal de modulation d'amplitude d'excitation sont mesures. L'echantillon 
est egalement excite, cote couche superficielle, au moyen d'un flux d'energie thermique module en amplitude 

50 selcn une loi periodique, la frequence Fb de modulation d'amplitude, dite frequence basse, etant choisie de 
vaieur telle que la longueur de diffusion thermique I' de la couche superficielle soit voisine de I'epaisseur d' de 
celle-ci f le signal thermique engendre par cet echantillon est detecte et Tamplitude Tb du signal thermique est 
mesuree. Le parametre A cfe diffusivite thermique est determine a partir du rapport des 
Tb 

55 amplitudes -t^ aux frequences basse et haute et de la relation 
t S (J ♦ }» 



par interpolation a partir d'un abaque ou reseau de valeurs 
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(Fig.2) puis le parametre B de I'absorptivite. 5 

Le dispositif pour la mise en oeuvre du procede d'analyse et de mesure des parametres physiques d'un 
materiau en couches comprenant une couche de base et une couche superficielle par radiometric est 
remarquable en ce qu'il comprend des moyens d'excitation d'un echantillon du materiau cote couche 
superficielle, au moyen d'un flux d'energie thermique, module en amplitude selon une loi periodique, selon au 
moins une premiere frequence de modulation Fh dite frequence haute et une deuxieme frequence de 10 
modulation Fb dite frequence basse, la frequence haute Fh de modulation d'amplitude etant choisie de valeur 
tres superieure a une valeur pour laquelle la longueur de diffusion thermique de la couche superficielle est 
petite par rapport a I'epaisseur de celle-ci et la frequence basse Fb de modulation d'amplitude etant choisie de 
valeur telle que la longueur de diffusion thermique de la couche superficielle soit voisine de I'epaisseur de 
celle-ci. Des moyens de detection du signal thermique engendre par cet echantillon et des moyens de mesure 15 
des amplitudes Th, Tb des dephasages <ph, (pb du signal thermique par rapport au signal de modulation en 
amplitude d'excitation sont prevus. 

Des moyens de memorisation des signaux precites et de calcul permettent le calcul de la diffusivite A et de 
I'absorbtivite B de la couche superficielle, de son epaisseur d et de la resistance thermique R de ('interface 
entre les deux couches. 20 

Le procede et le dispositif objet de ('invention trouvent application au controle non destructif et sans 
contact de materiaux en couches dans les domaines de I'industrie les plus divers, tels que revetements 
mineraux, organiques et metalliques, materiaux composites en feuilles, Industrie des semi-conducteurs et 
pour tout type de materiaux opaques ou semi-transparents. En outre, et moyennant une adaptation minime, le 
dispositif et le procede objet de I'invention peuvent, avantageusement, etre utilises en hematologic et en 25 
biotechnologie en vue de determiner les parametres correspondants de solides, semi-solides, liquides, 
poudres, gels, tissus vivants ou liquides physiologiques. 

(.'invention sera mieux comprise a la lecture de la description et a ('observation des dessins ci-apres, dans 
lesquels : 

- la figure 1 represente un schema illustratif du procede, objet de I'invention, 30 

- la figure 2 represente un abaque ou reseau de valeurs reliant les parametres theoriques tels que 
I'epaisseur d, I'absorptivite B, la diffusivite A, et les amplitudes du rayonnement thermique emis par le 
materiau suite a excitation, 

- la figure 3 represente un abaque ou reseau de valeurs theoriques reliant le dephasage (p, I'epaisseur d 

de !a couche superficielle du materiau et la resistance thermique R de I'interface entre les deux couches 35 
du materiau, 

- les figures 4a et 4b represented un abaque ou reseau de valeurs theoriques reliant les parametres de 
dephasage cp entre le rayonnement thermique emis par I'echantilion et le signal d'excitation, la resistance 
thermique R de ['interface entre les deux couches respectivement pour des valeurs particulieres 
d'epaisseur d de la couche superficielle du materiau pour des valeurs de frequence de modulation 40 
determinee et pour des natures differentes de la couche superficielle, materiau opaque ou materiau 
semi-transparent constituant la couche superficielle ou, le materiau constituant la couche superficielle 
etant identique sur un meme echantillon, pour des valeurs differentes de la longueur d'onde du 
rayonnement electromagnetique correspondant a I'opacite et a la semi-transparence du materiau 
constituant la couche superficielle. lorsque I'excitation du materiau est effectuee au moyen d'un 45 
rayonnement electromagnetique. 

- les figures 5a et 5b represented respectivement un abaque ou reseau de valeurs theoriques reliant 
I'absorptivite du materiau constituant la couche superficielle, la resistance thermique de I'interface entre 
les deux couches, le rapport des amplitudes du rayonnement thermique emis par le materiau suite a 
excitation et !e dephasage entre le rayonnement thermique precite et le signal d'excitation, 50 

- la figure 6 represente un schema synoptique d'un dispositif pour la mise en oeuvre du procede, objet 
de I'invention. 

Le procede d'analyse et de mesure des parametres physiques d'un materiau en couches, objet de 
('invention, sera decrit tout d'abord en liaison avec la figure 1. 

Sur cette figure, le materiau" note 1, est represente comme constitue d'une couche de base notee 11 et 55 
d'une couche superficielle notee 10. Ce type de materiau est courant dans la majorite des domaines de 
I'industrie, dans lesquels un revetement est apporte soit par emaillage.par pulverisation a chaud ou par toute 
technique traditionnelle sur un substrat. En outre, par materiau en couches comprenant une couche de base 
et une couche superficielle, on entend tout materiau industriel ou produit physiologique dans lesquels une 
zone de base et une zone superficielle sont separees par une zone intermediate a gradient de concentration 60 
des composants constitutifs des zones de base et superficielle. 

Le procede objet de I'invention a pour objet de determiner les parametres physiques du materiau et en 
particulier de la couche superficielle de celui-ci, parametres tels que I'absorptivite notee B, la diffusivite notee 
A de la couche superficielle et la resistance thermique R de I'interface entre les deux couches 10 et 11 
constitutives du materiau. Les parametres precites notamment I'absorptivite B et la diffusivite A de la couche 65 
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superficielle, concernent I'absorptivite et la diffusivite de la couche superficielle soumise au flux d'energie 
thermique d'excitation. 

Conformement a I'invention, le procede consiste relativement a un echantillon de reference comportant une 
couche superficielle d'epaisseur d' connue a exciter rechantillon 1 au moyen d'un flux d'energie thermique 
5 module en amplitude, selon une loi periodique. La frequence Fh de modulation d'amplitude, dite frequence 
haute, est choisie tres superieure a une valeur pour laquelle la longueur de diffusion thermique I' de la couche 
superficielle est petite par rapport a I'epaisseur d' de celle-ci. 

Le signal thermique engendre, par absorption par I'echantillon 1 est detecte et ('amplitude Th et le 
dephasage tphdu signal thermique par rapport au signal de modulation d'amplitude d'excitation sont alors 
W mesures. On notera, que dans la presente description, les variables ou parametres non indices correspondent 
aux valeurs theoriques calculees de reseaux de valeurs ou abaques obtenus a partir d'un modele 
mathematique, alors que les memes parametres ou variables indices correspondent a des valeurs mesurees. 

L'echantillon 1 est egalement excite cote couche superficielle au moyen d'un flux d'energie thermique 
module en amplitude selon une loi periodique, la frequence de modulation d'amplitude notee Fb, dite 
15 frequence basse etant choisie de valeur telle que la longueur de diffusion thermique I' de la couche 
superficielle soit voisine de I'epaisseur d' de celle-ci. Sur la figure 1, les frequences de modulation sont 
egalement notees Fh, Fb. Le signal thermique engendre par I'echantillon soumis a cette excitation est detecte 
et ('amplitude Tb de ce signal a la frequence de modulation consideree est alors mesuree. Le parametre A de 
diffusivite relatif a la couche superficielle peut alors etre determine a partir du rapport des amplitudes du signal 
20 thermique, ou rayonnement thermique, aux frequences basse et haute, Ife , et de la relation 



Th 

tg ( i + 5 > , 

B/A = 1 

25 1 - tg ( o + j ) 

par interpolation a partir d'un abaque tel que represents en figure 2 ou d'un reseau de valeurs 

Le parametre B relatif a I'absorptivite de la couche superficielle 10 peut alors etre egalement determine de 
facon analogue. 
35 d _ 

°^ era 9 ue ,es parametres et B V 'A sont respectivement homogenes a un temps a la puissance 1/2 

Le choix des frequences de modulation Fh et Fb pour un materiau de nature donnee, notamment de la 
couche superficielle, peut etre effectue avantageusement en tenant compte de I'ordre de grandeur de la 
40 diffusivite A, environ 10- 4 , 10- 5 pour les metaux et 10- 6 , 10- 7 pour les materiaux dielectriques. Pour une 
epaisseur d' connue donnee de la couche superficielle de rechantillon de reference, il est possible de deduire 
une frequence haute Fh de travail sensiblement egale a 

45 ra " r 

TT.d' 

. La frequence basse Fb de modulation peut alors etre choisie de valeur telle que la longueur de diffusion I' soit 
50 de I'ordre de grandeur de I'epaisseur d', soit Fb, sensiblement egal a 



55 

e 

A titre d'exemple non limitatif, les frequences de modulation haute et basse Fh, Fb peuvent etre chotsies 
selon les applications constderees, dans une plage de frequence comprise entre 10 Hz et 300 Hz. Le choix de 
60 la valeur de frequence de modulation etant arrete pour un type de materiau donne et pour un echantillon de 
reference donne, la mise en oeuvre du procede tel que precedemment defini sur cet echantillon de reference 
permet de determiner avec un bon degre de precision la valeur des parametres de diffusivite A et 
d'absorptivite B de la couche superficielle correspondante. 

Dans la mise en oeuvre du procede objet de I'invention 

65 
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!e calcul du parametre -^f est effectue en supposant connu I'ordre de grandeur de I'effusivite du materiau 
constitutif de la couche superficielle, ce parametre ayant une influence du second ordre dans ce calcul. II est a 
noter en outre, que le fait d'utiliser le seul rapport des amplitudes du signal thermique aux frequences haute et 
basse, permet de s'affranchir de la connaissance d'un certain nombre de parametres independants de la 
frequence de modulation, tel que la reflectivite monochromatique du dioptre couche superficielle air, 5 
I'emissivite infrarouge de la couche superficielle, le niveau d'eclairement sur Techantillon lorsque I'excitation 
par le flux thermique est effectuee au moyen d'un rayonnement electromagnetique, le facteur de gain du 
systeme de detection. 

Le procede, objet de I'invention, permet egalement d'effectuer une analyse et une mesure d'un parametre 
physique de la couche superficielle du materiau telle que l'epaisseur d d'un echantillon quelconque de ce 10 
materiau, les parametres correspondants d'absorptivite B et de diffusivite A etant determines, conformement 
a I'operation decrite precedemment, au moyen du procede de I'invention. Dans ce cas, la resistance 
thermique R doit de preference etre consideree comme negligeable, ou de faible valeur, c'est-a-dire que le 
procede de la presente invention peut avantageusement etre applique a des materiaux en couches , dans 
lesquels il existe tres peu d'inclusions, de corps etrangers ou de delamination au niveau de I'interface entre les 15 
deux couches. 

Conformement au procede de I'invention, les parametres A et B de diffusivite et d'absorptivite etant connus 
ou determines comme precedemment, un echantillon quelconque de materiau, dont on veut determiner 
I'epaisseur d de la couche superficielle, est soumis a des etapes analogues aux etapes precedemment 
decrites, relativement a I'echantillon de reference. L'epaisseur d de la couche superficielle de I'echantillon 20 
quelconque de materiau, peut alors etre determinee a partir de I'abaque ou du reseau de valeurs 

d Tb ^ 

/ A Th 

25 

represents en figure 2. 

Selon une variante de realisation du procede precedemment decrit, TechantiHon de materiau quelconque, 
lorsqu'il est soumis a une etape analogue a celle a laquelle I'echantillon de reference a ete soumis pour 
detecter le signal thermique engendre, suite a excitation de celui-ci, sous frequence de modulation a 
frequence basse Fb, ce procede consiste en outre a mesurer le dephasage (pb du signal thermique par rapport 30 
au signal de modulation en amplitude d'excitation de frequence Fb. Bien entendu, ainsi que deja mentionne, 
cpb represente le dephasage mesure du signal thermique par rapport au signal de modulation en amplitude 
d'excitation. 

L'epaisseur d de la couche superficielle 10 du materiau, de I'echantillon quelconque de celui-ci, peut alors 
avantageusement etre determinee a partir de I'abaque ou du reseau de valeurs (p,R, d tel que represente en 35 
figure 3, cp representant la valeur theorique du dephasage. 

Une variante avantageuse du procede de I'invention, sera maintenant donnee dans le cas, par exemple, 
d'une utilisation pour le suivi du traitement de la couche superficielle, traitement affectant par exemple la 
valeur reelle du parametre d'absorptivite B, ces traitements de type industriel pouvant consister en des 
traitements de recuit du materiau, de vieillissement ou des traitements permettant d'effectuer ulterieurement 40 
I'analyse de la couche superficielle par reflectivite spectrale. 

Dans le procede qui suit, on admet pour hypothese que le parametre de diffusivite A de la couche 
superficielle est connu ou a ete determine ainsi que decrit precedemment, les parametres de resistance 
thermique R de I'interface entre les deux couches et d'epaisseur de la couche superficielle d pouvant etre 
quelconque, pourvu que cette epaisseur soit superieure a la longueur de diffusion I de cette meme couche 45 
superficielle. Conformement a cette variante de realisation, un echantillon quelconque de materiau est soumis 
cote couche superficielle a une excitation au moyen d'un flux d'energie thermique, module en amplitude, selon 
une loi periodique, la frequence de modulation d'amplitude etant choisie de valeur egale sensiblement a la 
valeur Fh. Le signal thermique engendre par absorption par la couche superficielle du materiau est detecte et 
le dephasage cph du signal thermique par rapport au signal de modulation en amplitude d'excitation est 50 
mesure. 

L absorptivite B de la couche superficielle peut alors avantageusement etre determinee a partir de la relation 

TT 

tg (o < 



7) A 



3 = 2 ' * // 4 TrFh 55 



1 - tg($ + 

Cette meme relation peut egalement etre exprimee sous la forme plus simple 60 



65 
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^ - / 4 TFh 

B/A = 

1 + tgi 



Bien entendu, cette nouvelle variante du procede, objet de I'invention, peut egalement etre mise en oeuvre 
de facon analogue pour la determination du parametre de diffusivite A de la couche superficielle d'un 
echantillon quelconque d'un materiau, 1'absorptivite B de celle-ci ayant par exemple ete determinee a partir 

10 d'un echantillon de reference, ainsi que decrit precedemment. Dans ce but, I'echantillon quelconque de 
materiau est egalement soumis. cote couche superficielle a une excitation, au moyen d'un flux d'erergie 
thermique module en amplitude, a une frequence choisie de valeur egale sensiblement a la valeur Fh. Le signal 
thermique engendre par absorption par le materiau, est detecte et le dephasage <ph de ce signal thermique par 
rapport au signal de modulation d'amplitude d'excitation est mesure. La diffusivite A de la couche superficielle 

15 peut alors etre determinee a partir de la relation 



tg (d 



7 » 



20 



1 - tg (4 + 



7> 



) • 4 tt Fh , 



Cette relation peut egalement etre exprimee a partir de la relation simplifies precedemment. 

Une variante avantageuse du procede objet de ('invention, sera maintenant decrite dans le cas ou Ton 
25 souhaite proceder a la determination de la resistance thermique R de Interface entre les deux couches. 

Selon cette variante de realisation, on admet par hypothese que les parametres du materiau quelconque, tel 
que lepaisseur d, la diffusivite A et I'absorptivite B sont connus ou determines, conformement aux mises en 
oeuvre du procede precedemment decrit. 

Conformement au procede de Invention, le materiau, ou un echantillon quelconque du materiau est soumis 
30 cote couche superficielle 10, a une excitation au moyen d'un flux d'energie thermique module en amplitude, 
selon une loi periodique, la frequence de modulation d'amplitude etant choisie de valeur egale, sensiblement, 
a la valeur de frequence basse Fb. Le signal thermique engendre par absorption par le materiau est detecte et 
le dephasage ipb du signal thermique par rapport au signal de modulation en amplitude d'excitation est alors 
mesure. La resistance thermique R de I'interface entre les deux couches peut alors etre determinee, a partir 
35 d'un abaque <p. R ou reseau de valeurs tel que represents sur les figures 4a et 4b. 

Sur ces figures, on constatera que les parametres concernent le dephasage <p exprime en degre, la 
resistance thermique R exprimee en 9 K.m 2 .Watt- \ pour differentes valeurs du parametre de frequence de 
modulation du signal d'excitation et de I'epaisseur correspondante de la couche superficielle exprimee en urn 
en ce qui concerne la figure 4a, les parametres consideres concernant le dephasage q> exprime en degre, la 
40 resistance thermique R exprimee dans les memes unites que relativement a la figure 4a, et differentes valeurs 
des parametres d'absorptivite B en liaison avec la qualite d'opacite ou de semi-transparence de la couche 
superficielle. 

Conformement a I'invention, les etapes consistant a exciter I'echantillon de reference, ou I echantillon 
quelconque de materiau au moyen d'un flux d'energie thermique module en amplitude, peuvent etre 
45 simultanees ou successives. Dans ce dernier cas, les etapes peuvent etre reatisees selon une succession 
determinee, c est-a-dire excitation a frequence de modulation basse puis haute. Fb, Fh, ou soit excitation a 
frequence de modulation haute puis basse Fh, Fb. 

Conformement a une caracteristique du procede objet de invention, le flux d'energie thermique 
d'excitation peut etre engendre par exemple au moyen d'un flux de fluide caloporteur module ou au moyen 
50 d'un echauffement par effet Joule iorsque la couche superficielle est conductrice de I'electricite. Ce dernier 
mode de realisation du procede de I'invention apparait avantageux, notamment. dans le cas du controle de 
sertissage d'objets metalliques ou analogues. 

Selon une variante avantageuse des caracteristiques precitees, le flux d'energie thermique d'excitation peut 
etre engendre au moyen d'un rayonnement electromagnetique susceptible d'etre plus ou moins absorbe par 
55 la couche superficielle. Par rayonnement electromagnetique, on entend de maniere avantageuse, mais non 
limitative, un rayonnement cdherent ou non, dont la longueur d'onde peut etre situee dans le domame du 
spectre visible. 

De preference, mais de maniere egalement non limitative, et dans le cas d'une utilisation d'un rayonnement 
electromagnetique, la longueur d'onde de ce rayonnement peut etre choisie de facon a corresponds a la 

60 bande de semi-transparence de la couche superficielle. Ce choix particulier peut permettre d'assurer un 
meilleur transfert photothermique entre le rayonnement incident et la couche superficielle, et en 
consequence, une meilleure sensibilite de la mesure des resistances de contact, c'est-a-dire en fait de la 
resistance thermique, ainsi qu'il apparait notamment en figures 5a et 5b. Ces figures permettent de comparer 
dans le cas d'une meme couche superficielle email sur tole, la difference devolution du rapport d'amplitude 

65 mesuree aux frequences haute et basse et du dephasage <p par rapport au signal d'excitation de modulation 



6 



0 233 120 



d'ampfitude, selon que le rayonnement electromagnetique d'excitation est choisi avec une longueur d'onde 
correspondant a Topactte ou a la semi-transparence de la couche superficielle. La sensibilite de mesure des 
faibles resistances de contact peut etre amelioree de facon considerable. En outre, ce choix permet 
egalement d'ameliorer la sensibilite de mesure des epaisseurs. 

Dans le cas de la mesure du parametre de diffusivite A, il sera au contraire avantageux de choisir un 5 
rayonnement electromagnetique dont la longueur d'onde correspond a une bonne opacite de la couch 
superficielle, afin d'ameliorer la sensibilite de la mesure. 

Afin d'assurer la mise en oeuvre du procede, objet de Tinvention, conformement a la precedente 
description.il est bien entendu avantageux de proceder a une etape de calibrage de phase consistant a 
soumettre au flux d'energie thermique d'excitation, un echantillon calibre ; celui-ci peut etre tout echantillon w 
donnant un dephasage connu tel qu'un echantillon thermiquement epais et absorbant uniquement en surface, 
cet echantillon provoquant entre le signal thermique engendre par absorption par le materiau de Techantillon 
calibre et le signal de modulation d'excitation un dephasage determine, sensiblement egal a 45°. 

Dans ce but, il est avantageux d'utiliser, soit une lame de verre epaisse et noircie au noir de fumee, ou un 
bloc de metal, du plomb par exemple, garantissant dans les deux cas une absorption sur facique et des 15 
transferts thermiques internes se faisant uniquement par conduction. L'echantillon calibre precite doit etre 
suffisamment epais pour qu'aux basses frequences de modulation utilisees, sa longueur de diffusion 
thermique reste inferieure a son epaisseur. 

Un mode de realisation avantageux du dispositif objet de Tinvention, sera maintenant decrit en liaison avec 
la figure 6. 20 

Selon la figure precitee, le dispositif permettant la mise en oeuvre du procede comprend, avantageusement, 
des moyens d'excitation, notes 30, 31, d'un echantillon 1 de materiau, cote couche superficielle, au moyen 
d'un flux d'energie thermique module en amplitude selon une loi periodique, selon au moins une premiere 
frequence de modulation Fh, frequence haute et une deuxieme frequence de modulation Fb, dite frequence 
basse. Avantageusement, et de maniere non limitative le dispositif de Tinvention peut etre agence de fagon a 25 
permettre le choix de la frequence de modulation par Toperateur. Bien entendu, le choix des frequences haute 
et basse sera effectue par ce dernier, conformement au procede de Tinvention. 

Sur la figure 6, les moyens d'excitation sont representes,de maniere non limitative, par un laser du type laser 
a argon 30, auquel est associe un modulateur 31. Le modulateur peut etre constitue par un modulateur 
permettant d'engendrer une modulation sinusoidale de Tamplitude du rayonnement laser correspondant, le 30 
modulateur pouvant alors etre constitue par un systeme modulateur a polariseurs tournants. Le caractere 
parfaitement sinusoidal de la modulation n'etant pas requis, il est egalement possible d'effectuer une 
modulation par impulsions repetees sous reserve d'effectuer, de preference, une detection synchrone 
convenable. Dans ce cas, la source d'emission lumineuse peut etre constitute par des lampes eclairs, un laser 
module en impulsions de type "Q-Switch" ou analogue. 35 

Une optique de focalisation 32 permet la focalisation du faisceau module sur ('echantillon 1. 

Le dispositif comprend en outre des moyens de detection, notes 33 - 35, du signal thermique engendre par 
Techantillon 1, et des moyens de mesure notes 36, des amplitudes Th, Tb et des dephasages tph et <pb du 
signal thermique par rapport au signal de modulation en amplitude d'excitation. Sur la figure 6, ces moyens de 
mesure sont references en 36. A titre d'exemple non limitatif, 33 represente un miroir de type miroir spherique 40 
argente, permettant la focalisation du signal thermique sur une cellule de detection infrarouge 34, laquelle 
delivre un signal detecte a un systeme de detection synchrone 35 commande directement par !e modulateur 
31. Les moyens de mesure 36 peuvent etre constitues, par exemple, par des moyens de conversion 
analogiques-numeriques, et de memorisation des valeurs numeriques correspondantes mesurees. 

Des moyens de calcul sont egalement prevus de facon a permettre le calcul de la diffusivite A de la couche 45 
superficielle de I'epaisseur d et de i'absorptivite B de cette meme couche superficielle, selon la methode deja 
decrite, conformement au procede de ('invention, ainsi que bien entendu, de la resistance thermique R de 
('interface entre les deux couches. 

De maniere avantageuse, (es moyens de memorisation et de catcu( et meme les moyens de conversion 
analogiques-numeriques peuvent consister en un microordinateur, normalement disponible dans le 50 
commerce, reference 36 en figure 6, et muni de ses peripheriques, tels que memoire de masse, imprimante, 
moniteur d'affichage, les peripheriques etant references 37. Ainsi qu'il apparait en figure 6, le microordinateur 
36 connecte au modulateur 31, assure la synchronisation de remission du faisceau d'excitation, la 
synchronisation etant rapportee a partir du modulateur 31 par exemple, au niveau du systeme de detection 
synchrone 35, lequel delivre le^ignal analogique de mesure des valeurs, directement au microordinateur 36. 55 

De facon avantageuse et non limitative, les moyens de calcul peuvent comprendre des tables de 
transcodage ou reseau de valeurs precites. pour determiner les valeurs des parametres physiques, 
precedemment decrits. Les moyens de calcul peuvent comprendre, pour determiner les valeurs des 
parametres precites, des programmes de calcul a partir des valeurs mesurees et des reseaux de valeurs. Bien 
entendu, et de facon connue en soi, les tables de transcodage et/ou les programmes de calcul, peuvent etre 60 
charges ou implantes en memoire morte. 

De la meme maniere, les tables et/ou les programmes de calcul, peuvent comprendre, avantageusement, 
un programme de type "menu" permettant, par incitation de Toperateur, le choix et Introduction de 
parametres relatifs au materiau a analyser. En particulier, il sera judicieux de provoquer I'introduction de la 
nature de la couche superficielle, en langage ctair ou en langage code, de la valeur estimee par Toperateur, 65 
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pour un type de produit determine, de I'epaisseur de ta couche superficielle, le programme precite pouvant 
alors, soit afficher la valeur des frequences haute Fh et basse Fb a utiliser, soit au contraire effectuer un 
reglage automatique du choix de ces frequences. 

Dans la figure 6, on a represents la focalisation d'un faisceau laser de faible ouverture en un point determine 

5 de I'echantillon, le rayonnement thermique engendre par ce dernier etant a son tour focalisee sur la cellule 
sensible d'un detecteur infrarouge. II est bien entendu que le dispositif, objet de I'invention, peut egalement 
etre adapte de fapon a assurer Texcitation de la totalite de la surface de !a couche superficielle ou tout au 
moins d'une partie de cette surface selon la totalite d'une de ses dimensions, notamment dans le cas de 
materiau en bande, le detecteur infrarouge etant alors remplace par un dispositif de detection infrarouge a 

10 balayage, tel qu'une camera a infrarouge a balayage de type de television, ce dispositif permettant d'analyser 
point par point, la totalite de la surface de I'echantillon excite ou illumine. Dans ce cas, une detection 
synchrone au balayage de la camera peut permettre ('analyse point par point et la mesure des valeurs 
correspondantes en ces points. 

Le procede et le dispositif objet de ('invention ont ete decrits pour I'essentiel dans le cas de materiau 

15 bi-couches. Cependant, I'analyse de materiau monocouche ne sort pas du cadre de la presente inven tion 
dans la mesure ou une lame de materiau, monocouche, peut toujours etre consideree comme la couche 
superficielle d'une couche de base constitute par I'air ambiant. 

Le procede de I'invention et le dispositif permettant sa mise en oeuvre, sont particulierement avantageux en 
raison du fait de leur souplesse d'emploi, laquelle permet d'effectuernotamment pour les mesures de 

20 I'epaisseur, des mesures d'epaisseur de couche superficielle pouvant varter entre quelques micrometres a 
quelques centaines de micrometres. 

En outre, ainsi qu'il a d'ailleurs ete deja mentionne dans la presente description, le champ d'application du 
procede du dispositif de I'invention est des plus varie, puisque celui-ci concerne non seulement les domaines 
de I'industrie, de la mecanique ou du faconnage, mais egalement le domaine de ('analyse et de Timagerie 

25 medicate. 



Revendications . ■: . c ,/- i - >--J 

30 / " / ^ sic.^ov^. 

1. Procede d'analyse et de mesure ^es^parametres physiques d'un materiau en couches comprenant 
une couche de base et une couche Superficielle par radiometrie thermique, caracterise en ce que, en vue ) 
de determiner lesdits parametres tels que I'absorptivite B, la diffusivite A.de la couche superficielle efla 
resistance thermique R de I'interface entre les deux couches d'un echantiilonjedit procede, relativement 
35 a un echantillon de reference comportant une couche superficielle d'epaisseur d' connu, consiste : 

a) a exciter' cet echantillon. coJ§,couche superficielle, au moyen d'un flux d'energie thermique, 
module en amplitude selon une lof periodique, la frequence Fh de modulation d'amplitude, dite 
frequence haute, etant choisie tres superieure a une yaleur pour laquelle la longueur de diffusion 
thermique V de la couche superficielle est pejite par^apport a I'epaisseur d' de celle^cj, 
40 b) a detecter le signal thermique engendre, par absorption, par cet echahtiilon et a mesurer 

Tamplitude Th et le dephasage tph du signal thermique par rapport au signal de modulation 
d'amplitude d'excitation, 

c) a exciter cet echantillon. cote couche superficielle, au moyen d'un flux d'energie thermique 
module en amplitude selon une loi periodique. la frequence Fb de modulation d'amplitude, dite 

45 frequence basse^etagt ^choisie de valeur telle que la longueur de diffusion thermique I' de ta couche 

superficielle soit voisine ae I'epaisseur d' de celle-ci, 

d) a detecter le signal thermique engendre par cet echantillon soumis a cette excitation et a 
mesurer ['amplitude Tb du signal thermique, 

e) a determiner le parametre A a partir du rapport des amplitudes du signal thermique aux 
50 frequences basse et haute, 

Tb 

. et de la relation 
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60 par interpolation a partir d'un abaque ou reseau de 

d Tb j 

valeurs , ^ , By A (figure 2) puis le parametre B. 

2. Procede d'analyse et de mesure des parametres physiques d'un materiau en couches comprenant 

une couche de base et une couche superficielle par radiometrie thermique, parametres tels que 

65 epaisseur d, absorptivite B, diffusivite A de la couche superficielle et resistance thermique R de I'interface 
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entre tes deux couches, caracterise en ce que en vue de determiner Tepaisseur d de la couche 
superficielle, la resistance thermique R etant de faible valeur, ledit procede consiste : 

- a soumettre un echantillon de materiau de couche superficielle d'epaisseur d' connue au procede selon 
la revendication 1, ledit echantillon constituant un echantillon de reference de facon a determiner la 
diffusivite A et I'absorptivite B de la couche superficielle, 

- a soumettre un echantillon de materiau notamment a des etapes analogues aux etapes b),c),d) du 
procede de la revendication 1, 

- a determiner I'epaisseur d de la couche superficielle de I'echantillon de materiau a partir de Tabaque ou 
du reseau de valeurs 




B/A 



(figure 2). 

3. Procede d'analyse et de mesure des parametres physiques d'un materiau en couches selon la 
revendication 2, caracterise en ce que I'echantillon de materiau etant soumis a une etape analogue a 
I'etape d) du procede de la revendication 1 , celle-ci consiste en outre : 

- a mesurer le dephasage <pb du signal thermique par rapport au signal de modulation en amplitude 
d'excitation ou <pb represente le dephasage a la frequence basse Fb du signal de modulation en 
amplitude d'excitation, 

- a determiner I'epaisseur d de la couche superficielle de I'echantillon de materiau a partir de I'abaque ou 
du reseau de valeurs <p, R, d (fig. 3) ou (p represente la valeur du dephasage. 

4. Procede d'analyse et de mesure des parametres physiques d'un materiau en couches comprenant 
une couche de base et une couche superficielle par radiometric thermique, parametres tels que 
epaisseur d, absorptivite B, diffusivite A de la couche superficielle et resistance thermique de contact R 
de i'interface entre les deux couches, caracterise en ce que, en vue de determiner I'absorptivite B de la 
couche superficielle, ledit procede consiste : 

- a soumettre un echantillon de materiau d'epaisseur d' connue au procede selon la revendication 1, ledit 
echantillon constituant un echantillon de reference de facon a determiner au moins la diffusivite A de la 
couche superficielle, 

- a exciter ledit materiau, cote couche superficielle, au moyen d'un flux d'energie thermique, module en 
amplitude selon une loi periodique, la frequence de modulation d'amplitude etant choisie de valeur egale 
sensiblement a ladite valeur Fh, 

- a detecter le signal thermique engendre, par absorption, par le materiau et a mesurer le dephasage q>h 
du signal thermique par rapport au signal de modulation en amplitude d'excitation, 

- a determiner I'absorptivite de la couche superficielle a partir de la relation 



1 - tg($ + 4) A 

5. Procede d'analyse et de mesure des parametres physiques d'un materiau en couches comprenant 
une couche de base et une couche superficielle par radiometrie thermique, parametres tels que 
epaisseur d, absorptivite B, diffusivite A de la couche superficielle et resistance thermique de contact R 
de l interface entre les deux couches, caracterise en ce que, en vue de determiner la diffusivite A de la 
couche superficielle, ledit procede consiste : 

- a soumettre un echantillon de materiau d'epaisseur d' connue au procede selon la revendication 1, ledit 
echantillon constituant un echantillon de reference de facon a determiner au moins I'absorptivite B de la 
couche superficielle, 

- a exciter ledit materiau, cote couche superficielle, au moyen d'un flux d'energie thermique module en 
amplitude selon une loi periodique, la frequence de modulation d'amplitude etant choisie de valeur egale 
sensiblement a ladite valeu^Fh, 

- a detecter le signal thermique engendre, par absorption, par le materiau et a mesurer le dephasage q>h 
du signal thermique par rapport au signal de modulation en amplitude d'excitation, 

- a determiner la diffusivite de la couche superficielle a par ir de la relation 
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6. Procede d'analyse et de mesure des parametres physiques d'un materiau en couches comprenant 
une couche de base et une couche superficielle par radiometrie thermique, caracterise en ce que 
I'epaisseur d I'absorptivite B, la diffusivite A etant determines selon Tune des revendications 1 a 4 
precedentes, ledit procede consiste, en vue de determiner la resistance thermique R de I'interface entre 
les deux couches : 

- a exciter ledit materiau, cote couche superficielle, au moyen d'un flux d'energie thermique, module en 
amplitude selon une loi periodique, la frequence de modulation d'amplitude etant choisie de valeur egale 
sensiblement a ladite valeur Fb, 

- a detecter le signal thermique engendre, par absorption, par le materiau,et a mesurer le dephasage <p b 
du signal thermique par rapport au signal de modulation en amplitude d'excitation, 

- a determiner la resistance thermique R de I'interface entre les deux couches a partir d'un abaque <p, R 
(Fig. 4a, 4b ) ou reseau de valeurs. 

7. Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que les etapes consistant a 
exciter I'echantillon au moyen d'un flux d'energie thermique module en amplitude selon une frequence de 
modulation dite haute et selon une frequence de modulation dite basse sont simultanees ou successives. 

8. Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que les etapes consistant a exciter I'echantilion 
etant successives, celles-ci sont realisees selon une succession determinee, excitation a Fb, Fh ou 
excitation a Fh, Fb. 

9. Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que le flux d'energie 
thermique d'excitation est engendre au moyen 

- d'un rayonnement electromagnetique susceptible d' etre absorbe par la couche superficielle, ou 

- d'un flux de fluide caloporteur, ou 

- d'un echauffement par effet Joule. 

10. Procede selon la revendication 9, caracterise en ce que, dans le cas de I'utilisation d'un rayonnement 
electromagnetique, la longueur d'onde de ce rayonnement est choisie de facon a corresponds a la 
bande de semi-transparence de la couche superficielle. 

11. Procede selon I'une des revendications 2 a 10 precedentes, caracterise en ce qu'il comprend une 
etape de calibrage de phase consistant a soumettre au flux d'energie thermique d'excitation un 
echantillon calibre t thermiquement epais et absorbant uniquement en surface, ledit echantillon 
provoquant entre le signal thermique engendre par absorption par le materiau et le signal de modulation 
d'excita tion un dephasage de 45° . 

12. Dispositif pour la mise en oeuvre du procede d'analyse et de mesure des parametres physiques d'un 
materiau en couches comprenant une couche de base et une couche superficielle par radiometrie 
thermique, selon I'une des revendications 1 a 11 , caracterise en ce qu i! comprend : 

- des moyens d'excitation d'un echantillon du materiau cote couche superficielle, au moyen d'un flux 
d'energie thermique, module en amplitude selon une loi periodique, selon au moins une premiere 
frequence de modulation Fh dite frequence haute et une deuxieme frequence de modulation Fb dite 
frequence basse, la frequence haute Fh de modulation d'amplitude etant choisie de valeur tres superieure 
a une valeur pour laquelle la longueur de diffusion thermique de la couche superficielle est petite par 
rapport a I'epaisseur de celle-ci et la frequence basse Fb de modulation d'amplitude etant choisie de 
valeur telle que la longueur de diffusion thermique de la couche superficielle soit voisine de I'epaisseur de 
celle-ci, 

- des moyens de detection du signal thermique engendre par cet echantillon et des moyens de mesure 
des amplitudes Th, Tb et des dephasages <ph, <pb du signal thermique par rapport au signal de modulation 
en amplitude d'excitation, 

- des moyens de memorisation des signaux precites, et de calcul, 

. de la diffusivite A de la couche superficielle a partir du rapport des amplitudes du signal thermique aux 
frequences basses et hautes, 

Tb 

. et de la relation 
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puis le param^tre d'absorptivite B, 5 
. de I'epaisseur d de la couche superficielle a partir du r6seau de valeur <p, R et d, ou <p represente ta 
mesure du dephasage, ou a partir du reseau de vateurs 

75' Th' 10 
. de I'absorptivite B de la couche superficielle a partir de la relation 



_ tg U * \ ) ^ 

1 - tg(? + ^) 



. de la diffusivite A de la couche superficielle a partir de la relation 
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. de la resistance thermique R de interface entre les deux couches a partir du reseau de valeurs <p et R. 

13. Dispositif selon la revendication 12, caracterise en ce que les moyens de calcul comprennent des 30 
tables de transcodage des reseaux de valeurs precitees pour determiner les valeurs de diffusivite A, de 
I'absorptivite B, de I'epaisseur d de la couche superficielle et de la resistance thermique R de ('interface 
entre les deux couches. 

14. Dispositif selon la revendication 12, caracterise en ce que lesdits moyens de calcul com prennent, 
pour determiner les valeurs de !a diffusivite A, de I'absorptivite B, de I'epaisseur d de la couche 35 
superficielle et de la resistance thermique R de I'interface entre les deux couches, des programmes de 
calcul a partir des valeurs mesurees et des reseaux de valeurs. 

15. Dispositif selon Tune des revendications 13 ou 14, caracterise en ce que les tables de transcodage 
et/ou les programmes de calcul sont charges en memoire morte. 

16. Dispositif selon I'une des revendications 13 a 15, caracterise en ce que les tables de transcodage 40 
et/ou les programmes de calcul comprennent un programme de type "menu" permettant, par incitation 

de I'operateur, I'introduction et le choix de parametres relatifs au materiau a analyser. 

17. Utilisation du procede et du dispositif seion Tune des revendications precedentes, pour la 
determination des parametres physiques d'un materiau monocouche. 
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